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Abstract 



The invention relates to a process for the concentration of oleic acid and/or elaidic acid in a fatty acid mixture. In order to 
obtain a very much more concentrated oleic acid or elaidic acid than in the state of the art, it is proposed that the oleic 
acid/elaidic acid be concentrated by means of liquid chromatography under a pressure of 20 to 100 bar, that moreover the 
stationary phase be a reversed phase with C18-alkyl chains on silica gel as support material with a particle size of up 40 
mu m, and that the mobile phase contain a methanol/water and/or ethanol/water mixture. 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(§) Verfahren zum Anreichern von Slsaure und/oder Elaidinsaore 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Anreichern von 
Olsaure und/oder Elaidinsaure in einem Fettsauregemisch. 
Urn eine sehr viel starker angereicherte Olsaure bzw. Elaid- 
insaure zu erhalten als im Stand der Technik, wird vorge- 
schlagen, daft die Glsaure/Elaidinsaure mittels Flussig- 
Chromatographie bei einem Druck von 20 bis 100 bar ange- 
reichert wird, daft dabei die stationare Phase eine ^reversed 
phase* mit C 18 -AlkyJketten auf Kieselgei als Tragermaterial 
mit einer Korngro&e bis 2u 40 /xm ist und daft das Laufmittel 
eine Methanol-Wasser- und/oder Athanol-Wasser-Mi- 
schungenthalt. 



< 

CO 
*— 

in 

CO 
00 
CO 

UJ 

Q 



BNSDOCID: <OE 3831516A1 I > 



BUNDESDRUCKEREI 01.90 008 012/270 



5/60 



20 



25 



45 



50 



55 



60 



65 



Beschreibung 

ge Die c Erfindung betrifft ein^Len zum Anreichern von Olsaure und/ode"dinsaure in einem Fettsaure- 

5 *" die ~n unges.ttig.en 

Olsaure aus Talg-Spaltfettsaure gewonne indem Tft f'l V^™ 21 lm tech ™chen MaBstab wird 
chert wird. g ewonnen - mde "i die Olsaure durch Umnet2en auf 60 bis 70 Gew,% angerei- 

FettkristallenmiteinerwSBrigen ^S^^^J 0 f^f Da2u wird eine Suspension von 

in suspendierter Form in die\ a £^ 

werden. Aus der waBrigen Ldsung wirJ i die h6 he sSLlz nd" tl iT"^™ abgetrennt 
. weueren Separatoren wiedergewonnen unTniV. i SChmelzende Frakt, °" nach Erwarmen als fliissiges Fett in 
.5 Der Erfindung lieg, di Tjg^Zuni ^Tl^T* de " Pr ° 2ess 2u ruckgefuhrt. 

eine sehr vie. sta^kefangereXe S e l^SZl^S^ T*™" emwicke,n ' ™ '«» 
-^MB^ a£^*?5S .nannten Art dadurch ge.dst daB 

Mischung emhaU m * U " d da ° das Laufm,,,el eine Methanol- Wasser- und/oder Athanol- W«S? 

w.rd die normale Elutionsreihenfolg umLekehr Tn JnS, t UngSma,ena ' U " d dem polaren ^"onsmittel 

ser- und/oder Sno^ ^ da <> f La"fmi,tel eine Methano.-Was- 

Kosmetik besonders geeignet ist Da i SuSSlS ^ t hergesteJIte Olsaure zur Anwendung in der 

anderer Vorteil ist, daB d\*LTuSn£?J\ Tr ^ P roblemlos v ™ der Fettsaure abtrennen Ein 

30 ^"gsmittelgem.schAc^ der "teratur erwShnten hochgiftigt" 

£U insbesondere bis zu 0, % . enthait 
Verfahren ist Essigsaure dSX&^eSS * d^STT^ """'H?^ ' m erfindu ^gema6en 
le-ch, abtrennbar ist. Durch diese leich"rrbtr e nnba?feifeil„« XhH* e, " er nachfo, e e " den Destination sehr 
35 zu Anwendung in der Kosmetik ^^trennbarke.t e.gnet sich die so angereicherte Olsaure besonders gut 

verteuert sich dadurch. Umgekehr, is es be! eine? ^ b « onde ,!: s ? ut S eei S net - aber *** Verfahren 
. Bereich der KorngrdBe zwischen 5 und 20 J£ Korn g r °^ von 20 urn. Daher liegt der besonders giins.ige 

Verfahren laBt sich ohne b^cndereC^ H 84 T° ^ MU dem ^"dungsgemaBen 

dene Produk, enthalt noch 40/0 P^SS^^^T^ ^ 94 A% S,eigera Das dabei en,sta "- 
Destillation ist damit eine 98<>/o 0btaTe^^?tij! SUl,8 " V ab ^ trennt w erden kann. Nach einersolchen 
vorgeschlagen, daB nach dem ^J^SS* ^llf T.'To?"" 8 def Erfindun * wird dah " 
Olsaure/Elaidinsaure und Palmitinsaure lassen sich n^I. L S" 6 ' r"? Palm,,insau « abgetrennt werden. 
graphie nicht trennen, eine Sung st aber seS^Jn^^^ 
praparativen Chromatographie erfolften Desdl ation X « .!"? Dest,,latl0n m6 * lich - Mil einer nach der 
abgetrennt als auch Palmitinsaure! : entferm wird dam,t erre ' chen ' daB sowohl das Laufmittel 

gangTwt d S W J^^^SS^ -hon v 0n einer angerejcherten ^ 

tographischen Anreichern die ObSSSSSS^^^ fmdungsgemaBen Verfahren vor dem chroma- 
lm folgenden werden einiee AuXhmnlcK ■ t ^ Umnetzen angere.chert wird. 
Zuers, wird die O^SiiSSSSS^fjS; ^ , ^ un ««««»«« ! n Verfdiren. teKhrieben. 
mittel wird eine Ldsung von MethanoM Mb wS kons,a "7 0/ ^ungsmi.tels.rom konditioniert. Als Lauf- 
n;eren w.rd in den Ldsungsmittel t« m S F^ u «me„«t SiJ , NaCh dem K ° nditi °- 

em Detektor am Ende der Saule die ankommlS^ r b? g j,2,e J rL Nach e,ner g ewiss en ProzeBzeit regis.riert 
Zusammensetzung der tA^SSS^r^^ 5 ^ die r Ve " ,ile der P - b -sammlr. Die 
S, Tn\^m a i:s n ten er B A e ;s tf: d u r ngen & ™ ^ Tab£ ' IC ' ' ^--n g et.u er GaSChroma ^ ra P b - (GQ ana.y- 
Umnetzverfah're^sschTt'a^reSoOlsa^ '"^TS' ^ 0lsaure ge" a " in einem 

Chromatographie konn.e eine Frakt.o gewo^en werden 3 e 870^01^ d,e " findu WmaBe praparative 
Ausgangs-Sauregemisches und der OlsSurefrEn Sin T L f. I W * e " thalt - Die Zu sammense.zung des 
gramm der Fettsauren nach dem Au stritt au Z 0 TnJ ^ Fig ' 1 Zeigt das ^""ig-Chromato- 

ZeitpunktwurdedasAusgangsproduktln iziert prapara,lven HPLC-Saule. Zum mil "Start" bezeichneten 
Die Ergebnisse des auf Fettsaure amc -i 
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idoeue 



usgangsdaten der Ausfiihrungsbeispiele 



System 



Olsaure-angereicherte Talgfettsaure (FS) Fettsaure (FS) aus "Sonnenblumenol neu M 



Anlage 

Saulenlange(mm) 
Saulendurchmesser (mm) 
stationare Phase 
Losungsmittel ' 
Verhaltnis (ml) 
DurchfluB(ml/min) 
Druck(bar) 
Temperatur(° C) 
Injektionsmenge 



Praparative HPCL-Anlage (Fa. Merck) 

400 

100 

RP 18,5-20 urn (reversed phase) 

MeOH-H 2 0-Essigsaure 

900-100-1 

400 

50 

30 

20 g FS-J-30 ml Losungsmittel 



Dauer pro Trennzyklus (min) Kleiner 30 
Detektion uber Brechungsindex 

Analyse Probennahme, GC 



Praparative HPCL-Anlage (Fa, Merck) 

400 

100 

RP 18,5-20 u.m (reversed phase) 

MeOH-H 2 0-Essigsaure 

900-100-1 

400 

50 

30 

IOgFS + 30ml Losungsmittel 
Kleiner 30 

uber Brechungsindex 
Probennahme,GC 



Tabelle 2 

Kettenverteilung vor und nach dem Anreichern der Olsaure-angereicherten Talgfettsaure durch praparative 

Chromatographic (vergleiche Fig. 1) 



Ausgangs- Olsaurefraktion 
produkt im Endprodukt 
(in %) (in %) 



C14:0 


2,1 


0,19 


C16:0 


5,1 


3,67 


C16:l 


6,0 


0,24 


CI 7.0 




0,89 


C18.0 


1,4 


0,17 


C18:l 


69,2 


79,13 


C18:l 




7,90 


unbek. 




3,44 


C18:2 


10,6 


1,07 


C\S-3 


0,8 


0,59 


C20:0 


0,2 


0,23 


C20:l 


2,2 


0,15 


C20:4 




0,41 


C22:l 




0,09 


C24:l 




0,09 


(Zahl nach Doppelpunkt 






gibtdie Anzahl der 






Doppelbindungenan) 






undefinierte Peaks 




1,74 
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fTabelle 3 A 
i(le 2,aber mit Fettsaure aus "Sonne nblumentfr^fals Ausgangsprodukt 



Ausgangs- Olsaurefraktion 
produkt im Endproduki 

(in%) (in%) 



C14:0 


0,19 




C16:0 


3,33 


3,84 


C16:l 


0,22 




C18.0 


4,94 


0,80 


C18:1 


84,52 


94,44 


C18:2 


4,73 


0,33 


CI 8:3 




0.06 


C20;0 


0,45 


0,09 


C20:i 


0,45 


0,14 


C22.0 


0,85 


0,15 



Patentanspriiche 

1. Verfahren 2um Anreichern von Olsiure und/oder Elaidinsaure in einem Fettsauregemisch, dadurch 
25 gekennzeichnet, dafl die Olsaure/Elaidinsaure mittels Flussig-Chromatographie bei einem Druck von 20 

bis 100 bar angereichert wird, daB dabei die stationare Phase eine "reversed phase" mit Cis-Alkylketten auf 
Kieselgel als Tragermaterial mit einer KorngroBe bis zu 40u,m ist und daB das Laufmitte) eine Methanol- 
Wasser- und/oder Athanol-Wasser-Mischung enthalt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Laufmitte! zusatzlich Essigsaure, insbeson- 
3o dere bis zu 0,2%, enthalt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die KorngroBe der stationaren Phase 
zwischen 5 und 20 u.m liegt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, daB vom "Sonnenblumenoi neu" 
ausgegangen wird. 

35 5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB nach dem Anreichern 
destillativ das Laufmitte! und Palmitinsaure abgetrennt werden. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB vor dem chromatographischen 
Anreichern die Olsaure/Elaidinsaure durch Umnetzen angereichert wird. 
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